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(54) Title: OXYGEN SORBENT AND PROCESS FOR PRODUCING IT 

(54) Bezeichnung: SORBENT FOR SAUERSTOFF UND VERFAHREN ZU SEINER HERSTELLUNG 



(57) Abstract 

The invention relates to sorbents capable of removing oxygen and other impurities from technical gases. The aim of the invention is 
to find sorbents which, by comparison with prior art sorbents like molar filters, metals and metal oxides or active charcoal, have considerably 
higher retaining capacities for trace impurities, are simple to produce and the sorption capacity of which can easily be adapted for various 
purposes. This aim can be achieved by the use as sorbents of lithium and boron-containing co-ordination complexes, suitable examples of 
which are especially those of the types Li[B(OX)4] (lithium borates) and Li[BX4] (Hthium boranes), where X « n- and/or iso-CHa-CsHn or 
QHs, and Li[BF4] or mixtures of said complexes. Said complexes are produced in a solid-phase reaction at 45 - 50 °C and may be used 
as individual compounds or as mixtures of any individual compounds of said structure in any combination. Heat treatment at temperatures 
< 120 °C and pressures of 0.05-0.03 Pa increases the adsorption capacity. When used up, the sorbents can be generated by heating to 250 
°C at normal pressure or to 150-180 °C and pressures of 0.02-0.05 Pa and re-used for gas purification. 



(57) Zusamrnenfassung 

Die Erfindung betrifft Sorbentcn, welche in der Lage sind, Sauerstoff und andere Verunreinigungen aus technischen Gasen zu 
entfemen. Das Ziel der Erfindung ist das Auffinden von Sorbenten, welche im Vergleich zu bekannten Sorbenten wie Molsieben, 
Metallen und Metalloxide oder Aktivkohle iiber betrachtlich hShere Aufhahmekapazitaten fur Spurenverunrcinigung verfugen, die einfach 
herzustellen sind und deren Sorptionskapazitat leicht verschiedenen Anwendungszwecken angepafit werden kann. Die Aufgabe kann 
dadurch gel5st werden, daB man als Sorbenten lithium- und borhaltige Koordinationskomplexe einsetzt, wobei insbesondere Komplexe 
des Types Li[B(OX)4] (Lithiumborate) und Li[BX4] (Lithiumborane) mit X = n- und/oder iso- CH3-C8H17 oder C6H5 und Li[BF4] oder 
Gemische aus diesen Komplexen geeignet sind. Die genannten Komplexe werden in einer Festphasenreaktion bei 45 - 50 °C hergestellt 
und konnen als individuelle Verbindungen oder als Gemische beliebiger individueller Verbindungen der genannten Struktur in beliebiger 
Zusammensetzung verwendet werden. Durch Thermobehandlung bei Temperaturen < 120 °C bei Drucken von 0,05 - 0,03 Pa erhoht sich 
die Adsorptionskapazitat. Durch Erhitzen gebrauchter Sorbenten auf 250 °C unter Normaldruck oder auf 150 - 180 °C bei DrQcken von 
0,02 - 0,05 Pa konnen die Sorbenten regeneriert und wieder zur Gasreinigung eingesetzt werden. 
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Sorbent fur Sauerstoff und Verfahren zu seiner HersteUung 



Beschreibnng 

Die Erfindung betrifft Sorbenten fur Sauerstoff auf der Basis einer neuen, bisher nicht fiir 
diese Anwendung eingesetzten Stoffldasse und ein Verfahren zu ihrer HersteUung, das sich 
von den klassischen Synmeseverfahren dieser Stoffklasse unterscheidet Die Sorbenten sind 
als Adsorbens zur Rcinigung von Inertgas geeignet und konnen nach dem Gebraucb wieder 
regeneriert werden. 

Zur Entfernung von Sauerstoff aus Gasgemischen benutzt man im wesentlicben zwei Metho- 
den. Eine bereits sehr lange bekannte und verwendete Methode beruht auf der Anwendung 
von Metallen und Metalloxiden, welche den aus einem Gasgemisch zu beseitigenden Sauer- 
stoff chemisch binden. Hierfur konnen sehr unterscbiedliche Metalle eingesetzt werden, wo- 
bei Metalle und Metalloxide in der Regel auf Tragemnaterialien aufgebracht werden. 

Bekannt ist zB. die Anwendung von fein verteiltem Kupfer und von Kupferoxid 
(DE 1 106 293 DE 1 544 007, DE 2 102 039), von Nickel (DD 224 229) und Nickeloxid 
(DE 1 217 348) sowie von Manganoxid (DE 1 667 129). Oxidiscbe metallhaltige Reinigungs- 
massen musscn aber vor ihrer Anwendung im Wasseistoffetrom bei hohen Temperaturenak- 
tiviert werden. Auch bei direkter Anwendung von Metallen wie Titan (DE 2 553 554), 
Chrom (DE 1 657 129) oder Gettera aus MetaUegierungen (DE 3 926 015) werden none 
Temperaturen von bis zu 1000°C zur effektiven Reinigung benStigt, und bei alien genannten 
Verfahren ist eine Reduzierung der Fremdgase unter 1 ppm nicht mSglich, was den Rem- 
heitsanforderungen an Reinstgase fur viele Anwendungsgebiete nicht entspricht. 

Auch der Einsatz von Aktivkohle, wie in DE 3 825 725 beschrieben, oder von Molsiebkoksen 
(DE 3 433 058 DD 133 195) fuhit nicht zu hOheren Reinigungsgraden. SchlieBlich smd Mc- 
lekularsiebe haufig vorgeschlagen woiden (DE 3 632 995, DE 2 400 492), um Sauerstoff und 
andere gasfonnige Verunreinigungen aus Edel- und Inertgasen zu beseitigen. Molsiebe besei- 
tigen aber in der Regel nur solche Verunreinigungen, die dem jeweiligen Porenvolumen des 
Zeoliths entsprechen. Mehrfachverunreinigungen konnen deshalb nur unter Einsatz verschie- 
dener Molsiebe oder anderer Sorbenten beseitigt werden, deren HersteUung aufwendig und 
teuer ist und eine komplizierte Reinigungstechnologie erforderlich macht. Auch ist die Auf- 
nahmekapazitat solcher metallischer oder oxidischer Sorbenten nicht sehr hoch, so dafi in 
kurzen Zeitraumen sich eine Regeneration erforderlich macht. Ein grundlegender Nachteil 
von Molsiebsorbenten besteht auBerdem darin, daB es nur unter hohem Aufwand mdglich ist, 
Spurenverunreinigungen unter 1 ppm zu beseitigen. 

In US 42 38 464 und US 48 67 956 wurden Lithium-Borkomplexe beschrieben, die zur Ad- 
sorption von Kohlendioxid geeignet sein sollen. Sie bestehen ausschlieBlich aus B, Lithium 
(oder einem anderen Alkali- oder Erdalkalimetail) und Sauerstoff und sind fir den Einsatz in 
Lebensrettungssystemen vorgesehen. Sie basieren auf dem Prinzip, daB die in die Struktur 
des Lithium-Bor-Komplexes als Hydroxide, Oxide, Peroxide, Superoxide oder Ozonide ein- 
gebauten, bewuBt hohen Mengen von bis zu 30 % Sauerstoff bei Bedarf gegen C0 2 ausge- 
tauscht werden, wobei Sauerstoff freigesetzt wird. Fur die Gasreinigung sind diese Systeme, 
die nur unter extremen Reaktionsbedingungen unter Anwendung von Ultrahovchvakuum her- 
gestellt und angewendet werden konnen und die auBerdem sehr instabil sind, nicht geeignet 
und auch nicht vorgesehen. 



10 



15 



WO 97/05944 

PCT/DE96/0I414 

einracft heizustelJen und anzuwenden cm/. J J s P ure nvemnreiniguneen verftiPPn J«L 
Anwendun.szwecken *« Sorptfonskapazitf? ^ht v^^nt 

ma " aIs ^ten ,ith ium . und bo , 
Jannt ,st ( Hollemann-Wiberg, uSder o f ^ d ' e 2War «*" *fc iangem be- 
New York 1985, S 834/835^ if , der ° r gamschen Chemie, 91 -100 AufW r i 

S^eck hl^ ! ^ We,tem • Als besonders eeeiSS ? ^onskennziffern bekann- 
Li{BX 4 J( L ,th J un 1 bo ra ne)erw I esen X SZ Z a^u L, ^ 0X )J (Lithiumborate) 

*2 ^ IrCSt ,St ' ««« aberraschend Lhfihere Z£ u "W** 0 ** Struktur, in de- 

gen als Komplexe, in de„ en X AJkyisubsm^ ^^^paataten fiir Venuue mimin 
en mmnu mi , st ejge„ der Kette^TS? T Kom P ,exen ■* AlkySS 
tuenten mi, C-2ahlen > 8 konstoriff, vL n ?° nskapazitat ab Weibt be^lkXbsT 
SfV ist ^^SK^i^Sr? S °^*omplexen mi, ^t,i-" 

nons^ gke , sich verschlec^eTcScSnd ! Werd ? ^ dffldtso^" 
hohe Adsorpnonsfahigkei, erreicht Sdw£? S2S We " er gefi,nden - daB ™e besondere 
Oder des Types LifBXJ oder GemZl \ T Kom P ,exe enrweder des Types Umtrnn i 
- g -vende, widen! in beliebi^S 

nen definierten Stubsiituenten X GemScheTon v i ^ Omponenten mit nur einem einze 
chen homologen Alkvl- und/oder ahI " Verb,ndun Sen mi, mehreren unterrcS 

" JESS** t aUCh * At^S^ r DiC 

vergleich zum Emsatz individueller KmnnU ° ht s,ch ln diesci " Falle drasiisch im 

Der E.nsatz solcher Komplexgem Lte "! dnem definierte " SuhSSS X 

euer s,nd, sondem da/3 technische FraktinnS f mgen benfld * werden welche sehr 

3 SChCr Prod ^-onsverfahren preiswert zu SbS "IS ^ Nach,a ^kt,onen J53. 

£ wSS2 S2SSrSSS±^»« S ^severfahren gefunden we, 
mme,n m emer Festphasenreaktion in Inertea^c \ ohne Vcnve ndung von Losungs- 



25 



30 



WO 97/05944 



PCT/DE96/01414 



- 3 - 

Diese Ait der Reaktionsfuhrung ist neu. Sie hat gegenuber herkSmmlichen Synthesevarian- 
ten viele Vorteile. Besonders vorteilhaft ist es, daB der aufwendige und unangenehme Um- 
gang mit brennbanen Losungsmitteln nicht erforderlich ist, daB deren energieintensives Ab- 
dampfen unter Vakuum entfellt, wodurch gegenuber hericommlichen Synthesemethoden 
5 mehrere ProzeBstufen eingespart werden kdnnen. 

Eine Erhohung der Adsorptionskapazitat der Komplexe Li[B(OX)J und LifBXJ erreicht 
man, wenn man die Komplexe vor der Anwendung als Sorbent 1 - 1,5 h bei Temperaturen 
< 120 °C im Vakuum bei 0,5 - 0,03 Pa erhitzt 

Neben den Komplexen des Types Li[B(OX) 4 ] und Li[BX 4 ] kann auch ein Lithium-Bor- 
1 0 Komplex mit Fluorsubstituenten (LifBFJ) als Sorbent zur Adsorption von Spurenverunreini- 
gungen eingesetzt werden. Er besitzt eine noch groBere Aufhahmekapazitat als die 
Lithiumborat- und Lithiumborankomplexe. 

Die Sorptionsgeschwindigkeit und die Soiptionskapazitat der beschriebenen Komplexe 
wachsen in der Reihenfolge 

1 5 Li[B(OX)J < LifBXJ < Li[BFJ. 

Alle genannten Sorbenten lassen sich leicht regenerieren, indem man sie auf 250 °C erhitzt. 
FQhrt man die Thermodesorption im Vakuum bei 0,02 - 0,05 Pa aus, lfiBt sich die Desorp- 
tionstemperatur auf 150 - 180 °C absenken. Die Lithiumborat- und Lithiumborankomplexe 
behalten ihre Adsorptionsfahigkeit fiber 12-15 Nutzungs-ZRegenerationszyklen. Li[BF 4 ] 
20 we ist eine praktisch unbegrenzte Nutzungsdauer auf und erreicht ohne jegliche themiische 
Voraktivierung eine hohe Adsorptionsfahigkeit. 

Die erfindungsgemafie neue Sorbentklasse weist gegenuber bekannten Sorbenten stark ver- 
besserte Adsorptionseigenschaften aus. Ihre Sorptionskapazitat und die Sorptionsgeschwin- 
digkeit sind wesentlich hdher, so daB Spurenverunreinigungen rasch und in groBer Reini- 
2 5 gungstiefe aus Gasen entfernt werden konnea Ein weiterer Vorteil der neuen Sorbentklasse 
besteht in der einfachen Herstellungs- und Regenerienmgstechnologie. Ein wesentlicher Vor- 
teil gegenuber bekannten Sorbenten besteht auBerdem in der MSglichkeit, durch Anwendung 
von Komplexgemischen die Eigenschaften des Sorbenten auf spezifische Anwendungsfalle 
zuzuschneiden. 

30 Die erfindungsgemaBen Sorbenten und ihre Herstellungsmethoden sollen nachfolgend an- 
hand von Beispielen beschrieben werden. 



Beispiel 1 . Synthese von Lithiumtetramethylborat 

In einen Glaskolben oder eine Reibschale wurden 1,52 g (0,04 Mole) Lithiummetylat 
(CH 3 OLi) eingebracht und unter Mischen oder Zerreiben rasch 4,16 g (0,04 Mole) Bortrime- 

3 5 tyloxid B(OCH 3 ) 3 zugefugt. Die Synthese des Sorbentkomplexes wurde in einer hermetischen 

Kammer (Box) in Argon- oder ReinststickstofFatmosphare durchgefuhrL Die Reaktion lauft 
unter Warmeentwicklung ab. Im AnschluB wird das Reaktionsgemisch auf 45 - 47 °C erhitzt. 
Es wandelt sich dabei in einen festen monolitischen Block, der nach einer Ruhezeit von 
1 - 1,5 h beim Schutteln in sehr feine Kristalle von weiBer Farbe zerfellt. Die Elementarana- 

4 0 lyse ergab filr den C- und H-Gehalt des Komplexes [B(OCH 3 ) 4 ]Li folgende Werte: 

C = 41,97 %, H = 8,35 %. Die theoretischen Werte sind C - 42,25 %, H - 8,45 %. 
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Beispiel 3. Synthese von Lithiumtetraoktylborat 

In einen Glaskolben oder eine Reibschale wurden 1,4 g (0,01 Mole) Lithiumoktylat 
(C 8 H 17 OLi) eingebracht und unter Mischen oder Zerreiben rasch 4,0 g (0,01 Mole) Bortriok- 
tyloxid B(OC 8 H I7 ) 3 zugefiigt Die Synthese des Sorbentkomplexes wurde in einer hermeti- 

5 schen Kammer in Argon- oder ReinststickstofFatmosphare durchgefiihrt. Die Reaktion lauft 
unter Warmeentwicklung ab. Im AnschluB wird das Reaktionsgemisch auf 35 - 37 °C erhitzt. 
Es wandelt sich dabei in einen festen monolitischen Block, der nach einer Ruhezeit von 1 - 
1,5 h beim SchOtteln in sehr feine Kristalle von weiBer Farbe zerfallt Die Elementaranalyse 
ergab fur den C- und H-Gehalt des Komplexes [B(OC 8 H l7 )JLi folgende Werte: C = 71,23 

10 %, H = 12,15 %. Die theoretischen Werte sind C - 71,91 %, H = 12,73 %. 

0,5 g (0,001 1 Mole) des Komplexes wurden zunSchst bei 0,018 - 0,02 Pa im Vakuum gehal- 
ten und danach bei 20 - 25 °C unter Nonnaldmck einer SauerstoffatmosphSre ausgesetzt, 
uxn die SauerstofFaufhahme zu ermitteln. 

Nach einer Haltezeit von 40 Minuten wurde die Komplexprobe erneut bei 23 °C im Vakuum 
1 5 gehalten, urn freien und physikalisch adsorbierten SauerstofF zu entfernen. Der chemosor- 
bierte SauerstofF wurde durch langsames Erhitzen der Probe bei einer linearen Aufheizrate 
von 13 - 15 °C /min bei 245 °C ausgetrieben. Die Menge des thennodesorbierten Sauerstoffs 
betrug 0,07 g (0,0022 Mole), das sind 1 1 ,68 Ma% des Gewichtes des Sorbentkomplexes. 
Der regenierierte Sorbent wurde nach der Thennodesorption erneut der Chemosorption mit 
20 SauerstofF unter den oben angegebenen Bedingungen unterworfen. 

Die Menge des thermodesorbierten SauerstofFs im zweiten Sorptions-ZDesorptions-Zyklus er- 
hohte sich auf 0,023 g (3,87 %) und betrug 15,73 % bezogen auf die Masse des Sorbenten. 

0,8 g (0,0015 Mole) des Komplexes [B(OC 8 H 17 ) 4 ]Li wurden zunSchst vor seinem Einsatz als 
SauerstofFsorbent 1,5 h im Vakuum (0,03 - 0,04 Pa) bei 120 °C gehalten. Nach dieser Proze- 

25 dur wurde die Probe in einem Kolben auf 22 °C abgekuhlt, der Kolben bis auf Normaldruck 
mit SauerstofF gefullt und unter diesen Bedingungen 40 min belassen. Danach wurde die Pro- 
be erneut bei 22 °C unter Vakuum gehalten, urn uberschiissigen SauerstofF und physikalisch 
adsorbierten SauerstofF zu entfernen. Der auf dem Komplex chemosorbierte SauerstofF wur- 
de durch langsames Erhitzen der Probe bei linearer Aufheizrate von 13-15 °C/min bei 

30 246 - 250°C desoibiert Die Menge des thermodesorbierten SauerstofFs wurde gaschromato- 
graphisch zu 0,122 g (0,0038 Mole)0 2 , das sind 15,25 % bezogen auf das Gewicht des Sor- 
benten. Die thermische Vorbehandlung des Sorbenten im Vakuum bei 120 °C erhohte die 
SauerstofFchemosorption urn 3,4 %. 



Beispiel 4. Synthese von Lithium - tert-Buty! - Tributylborat 

35 In einen Glaskolben oder eine Reibschale wurden 2,0 g (0,025 Mole) tert- Lithium-Butylat 
(tert-QjH^Li) eingebracht und unter Mischen oder Zerreiben rasch 5,75 g (0,025 Mole) Bor- 
tributyloxid B(OC 4 H 9 ) 3 zugefugt. Die Synthese des Sorbentkomplexes wurde in einer herme- 
tischen Kammer in Argon- oder Reinststickstoffatmosphare durchgefiihrt. Die Reaktion lauft 
unter Warmeentwicklung ab. Im AnschluB wird das Reaktionsgemisch auf 42 °C erhitzt. Es 

AO wandelt sich dabei in einen festen monolitischen Block, der nach einer Ruhezeit von 1 - 1,5 h 
beim Schutteln in sehr feine Kristalle von weiBer Farbe zerfallt. Die Elemen- 
taranalyse ergab fur den C- und H-Gehalt des Komplexes [tert.-C 4 H 9 OB(OC 4 H 9 ) 3 ]Li folgende 
Werte: C = 61,15 %, H = 1 1,33 %. Die theoretischen Werte sind C = 61,94 %, H = 1 1,61 %. 
0,992 g (0,0032Mole) des Komplexes wurden zunachst bei 0,018 Pa im Vakuum gehalten 

4 5 und danach unter Normaldruck 40 Minuten bei 23 °C einer SauerstofFatmosphare ausgesetzt. 
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zerfalh. DieElementaranalyse eLb ^ J? ^ StaHe Von weiCer Fa ^ 

[ten.- C.R.OB fOCRC H fir TfiSL J «? ^ d H - Geha,t des Komplexes 

■iir _ ^"f^ 0 ^ L - H 2 L 6n 5 )3J Ll folgende Werte: C = 72 0 % H = 7 fjtv r>:» .u t_ 

Wertesmd C = 71,10 %,H = 7,11 % ' theoretischen 

Eine Teilprobe des Sorbenten und zwar 0 844 o in on-) \ j ' . . 

stoffs betrug 0,168g (0,0058 Mole) si nd 2 7 04 L^/ f " themwde «>*»'erten Sauer- 
Die Menge des che^rbierte steS t^J^t^™ ? f *" S ^emko mp lex. 
graphisch bestimmt. m Sorbent komplex wurde gaschromato- 

Der regenenerte Sorbentkompiex wurde nach der Thennodesorption erneut der Chemo- 
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sorption mit SauerstofFunter den oben angegebenen Bedingungen unterworfen. 

Im zweiten Sorptions-ZDesporptions-Zyklus wurde keine Erhflhung der thennodesorbierten 

Sauerstoffinenge beobachtet 



Beispiel 6. Synthesevon Lithium - tert- Butyltribenzylbor 

5 In einen Glas- oder Porzellanreaktor, welcher in einer hennetischen Kammer installiert war, 
wurden 5,68 g (0,02 Mole) Tribenzylbor BiCtLfiJl^ eingebracht und dazu gleichzeitig bei 
standiger Durchmischung Qber eine Dosiereinrichtung in kleinen Chargen 1,28 g 
(0,02 Mole) tert.-Butyllithium (C^H^Li) zugegebea Die Reaktion wurde unter Argonat- 
mosphare durchgefuhit Die Reaktion erfolgte unter Warmeentwicklung. Die Temperatur in 

10 der Reaktionszone wurde flber die Dosiergeschwindigkeit oder durch KGhlung des Reaktors 
bei 18 - 20 °C gehaltea Das Reaktionsgemisch im Reaktor verwandelte sich allmahlich in 
einen festen Block, welcher nach zweistundigem Stehen beim Schutteln in kleine Kristalle 
weiOer Faibe zerfiel. Die Elementaranalyse ergab ergab fQr den C- und H-Gehalt des Kom- 
plexes [ten - C 4 H^O^C«H s )JLi folgende Werte: C = 85,70 %, H = 7,98 %. Die theoreti- 

1 5 schen Werte sind C « 86,21 %, H = 8,62 % 

Eine Teilprobe des Komplexes und zwar 0,696 g (0,002 Mole) wurden bei 0,03 Pa einem 
Vakuum ausgesetzt und danach 45 Minuten bei 23 °C unter Normaldruck in einer Sauer- 
stoffatmosph&re gehalten. 

Nach der Sauerstoffaufhahme wurde die Komplexprobe erneut bei 23 °C im Vakuum gehal- 
20 ten, um freien gasfbnnigen und physikalisch adsorbierten Sauerstoff zu entfernen. Derche- 
mosorbierte Sauerstoff wurde durch langsames Erhitzen der Probe bei einer linearen Auf- 
heizrate von 13 - 15 °C / min im Vakuum (0,02 Pa) auf 150 °C ausgetrieben. Die Menge des 
dabei thennodesorbierten Sauerstoffs betrug 0,16 g (0,05 Mole), das sind 23,0 Ma% bezogen 
auf die Masse des Sorbenten. Die Menge des chemosorbierten Sauerstoffs auf dem Sorbent- 
2 5 komplex wurde gaschromatographisch bestimmt 

Der auf die beschriebene Art und Weise regenerierte Sorbentkomplex wurde danach einer 
zweiten Chemosorptionsstufe mit Sauerstoff unter den oben beschriebenen Bedingungen un- 
terzogen. Im zweiten Desorptionszyklus wurde keine Erhohung des thennodesorbierten Sau- 
erstoffs beobachtet. Der Sorbentkomplex wurde entweder im Vakuum oder unter Argon 
30 aufbewahrt. 



Beispiel 7. Synthese von Lithiumtetraoktylbor 

In einen Glas- oder Porzellanreaktor, welcher in einer hermetischen Kammer installiert war, 
wurden 5,25 g (0,015 Mole) Trioktylbor B(C 8 H I7 ) 3 eingebracht und unter Riihren uber eine 
Dosiervorrichtung in kleinen Chargen 1,8 g (0,015 Mole) Lithiumoktyl (CgH 17 Li) zudosiert. 
Die Reaktion erfolgte unter WSrmeentwicklung. Die Temperatur in der Reaktionszone wurde 
Ober die Dosiergeschwindigkeit oder durch Kuhlung des Reaktors bei 18 - 20 °C gehalten. 
Die Synthese des Sorbentkomplexes wurde in ArgonatmosphSre durchgefuhit Das Reakti- 
onsgemisch wandelte sich allmahlich in einen festen Block, welcher nach zweisttindigem 
Stehen beim Schutteln in kleine Kristalle weiBer Farbe zerfiel. Die Elementaranalyse ergab 
ergab fur den C- und H-Gehalt des Komplexes [B(C 8 H l7 ) 4 ]Li folgende Werte: 
C = 82,31 %,H= 14,98 %. Die theoretischen Werte sind C = 81,70 %,H= 14,47%. 
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Eine Teilprobe des Komplexes und zwar 0 47 a rn nni i x 

chemosorbierte Sauerstoff^urde ffi^S^i^! ZUfin,ftraen - ^ 

theimodesorbiertcn Sauerstoffs betrug 0 064 a ro 02 a aus8e j neben - D * Menge des 
** die ; Masse des SorbentkompS i^n^t^ ^ 
Thennodesorption emeut der Chemosorotion 2fr5££ 5^ ntk ° mplex ^ch der 

Bedmgungen unterworfea Die hSS^tZ^^T 0 "F de " oben ^hriebenen 
™^Sorptior^ es ^^ e ** te sich ™ 

desSorbentkomplexes. ,06 g (1 > 08 % ) «nd betrug 14,7 % von der Masse 

Beispiel 8. Synthese von Lithium- Borterrafloorid 

Mote) wurde zunachst unter V&%2£L SSS "» !f r Men8e von °' 37 « 8 (0,004 
22 °C 45 min iang einer Sauerste KoS P^) und danach unter Nonnaldruck bei 
neut unter Vakuum gehalten SSj aUS f Danach wurde der Komplex er- 
Sauerstoffzu entfernea iS SSS^f^^ 
zen der Probe auf 240 °C bei aS22 ^ <tam durch langsames Erhit- 

Verlaufe von 1,5 h «»^™lSS^£SE?r^ ^ ' 3 " ^ C ' min * 
gaschromatographisch bestimmt und CoS^?? 1 ^ ^ 
Masse des Sorbentkomplexes. 8 ' 6 8 (0 ' 08 Mo,e >' »nd 68,1% von der 

Der regenerierte Sorbentkomplex wurde nach der n,^ ^ 

chemosorption unter den oben beschriebenen M« 0desOI P t,on eraeut Sauerstoff- 
-fetffe. Sauerstoffs veW^ 5? ^TorSo^^ 

Beispie,, 

Am Beispiel des Komplexes fBfOT win; j _.• 

gung von Sauerstoff aus Argon unter dJ™ JT? rf ? ignUng der SoAenten zur Beseiti- 
0,31 g (0,001 Mole) des KomX« auft^?u en ei P'<*t. HierfQr wurden 

raum von 2 2,5 hVgon Jfe^SgSSS^t* *" *" "*» 
Komplex sorbierte Sauerstoff wurde durch EiSn L S k Ma% Str6mte - Der auf dem 
D«e Menge des thermodesorbierten Sauemoff7w?r^ 150 ° C aus S*rieben. 

Sauerstoff) bestimmt, das sind 6 o/ 0 bS^SSiTT^ °' 019 8 ^° 006 Mole 
Nach der Thermoregeneration wurde Sfs 0 Se n t^ Sorbentkomplexes. 
gen fur Sauerstoff bei der Filtration von saue^tnfS? T 1 auf seine s °n>ti<>nswirkun- 
Bedingungen getestet. °" Mue ^ of ™aItigem Argon unter den oben genannten 

Der sorbierte Sauerstoff wurde durch Erhit™ H~ cu 

gravrmetrisch zu 0,0248 g (0,0008 Mole W™f e i&>rbenten auf 150 °C ausgetrieben und 

Sorbentkomplexes. Das gefiherte A^„ fSSfitoT"*' !" ** 8 % der Masse des 
bare Sauerstoffspuren mehr. keiner,ci gaschromatographisch nachweis- 
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Patentanspruche 



1. Sorbenten f&r SauerstofiF, dadurch gekennzeichnet , daB als solche lithium- und borfaaltige 
Komplexe der allgemeinen Formeln Li[B(OX)J (Lithiumborate) und/oder Li [BXJ 
(Lithiumborane) eingesetzt werden, wobei X-n- und/oder iso-Alkyl- sowie Aiylgruppen 
sein konnen.. 



2. Sorbenten gemSB Anspnich 1, dadurch gekennzeichnet, daB die C-Zahl der Alkylsubsti- 
tuenten 1-8 betrdgt 

3. Sorbenten gemafi Anspruchen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Lithiumborat- 
und Lithiumboiankomplexe als Gemische untereinander oder als Gemische von verschie- 
denen individuellen Lithiumalkylboraten und/oder Lithiumalkylboranen mit beliebigen 
Alkylsubstituenten und/oder Arykubstituenten eingesetzt werden. 

4. Sorbenten gem£B Anspnich 1, dadurch gekennzeichnet, daB als Koordinationskomplex 
LiBF 4 verwendet wird. 

5. Sorbenten gemafi Anspnich 4, dadurch gekennzeichnet, daB LiBF 4 als individuelle 
Verbindung oder im Gemisch mit Komplexen des Typs Li[B(OX) 4 ] und/oder Li[BX 4 ] 
in beliebiger Gemischzusammensetzung eingesetzt werden. 



6. Verfahren zur Herstellung von Lithiumborat- und Lithiumborankomplexen, dadurch 
gekennzeichnet, daB filr die Herstellung der Lithiumborate (Li[B(OX)J) als Ausgangs- 
substanzen TriaJkylborat (B(OX) 3 ) und Lithiumalkoholat (LiOX) und fur die 
Herstellung der Lithiumborane (Li[BX 4 ]) als Ausgangssubstanzen Trialkylbor 
(BX 3 ) und Alkyllithium (LiX) bei Temperaturen < 50 °C unter Inertgasatmosphare in 
einer Festphasenreaktion umgesetzt werden. 



7. Verfahren zur Herstellung von Sorbenten gem&B Anspnich 6, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Lithiumborat- und die Lithiumboiankomplexe nach der 
Synthese und vor ihrem Einsatz als Sorbent 1 - 1,5 h bei Temperaturen < 120 °C 
im Vakuum von 80 - 0,03 Pa eihitzt werden. 
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